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INTISARI
Karakreristik dari piezoelekirik PZT dan PZT yang didope
dengan niobium (PNZT) yang dibuat melalui proses kimia telah
diamati. PZT 55/45 tanpa dope dan di dope dengan Nb205 telah
dib uat dengan dekomposisi hidrol isa dari campuran metal
alkoksida, dan reaksi zat padat dari PbO, Zr02 dan Ti02• Ukuran
part ikel rata-rata ad al ah 0.-15 J..lm.Hasil diffr aksi sinar X
menunjukkan bahwa, transformasi dari endapan bentuk amorp
menjadi bentuk: kristal PZT setelah diklasinasi pada suhu 50() 0('
selama 6 jam. Hasil deferensiasi iermal analisis menunjukkon
terjadinya fasa antara (pbTi0.J pad a 490 dc. Dengan difraksi
sinar X, terjadinya fasa-fasa tertragonal dan rombohedral dart
[erro elektrik PZT yang tergantung dari komposisi kimia awal
penc ampuran dapat diamati. Serbuk PZT yang dibu at dari
pencampuran metal alkoksida, mudah mengalami aglomerasi pada
suhu kalsinasi yang rendah, dan bila bahan tersebut dikalsinasi
pada suhu diatas 600°C akan memberikan has 11 sinter yang kurang
baik. Serbuk yang dikalsinasi pada 500°C selama 6 jam dan
dilanjutkan pada 1200 °C memberikan berat jenis yang tinggi,
sekitur 95% dari berat jenis yang dihitung secara teoritis.
Dart hosil percob aa n dap at diperkirakan bahwa dengan
peng adukan yang seksama terhadap reakt an sel ama proses
dekomposisi hidrolitik dapat menghasilkan serbuk yang homogen.
Akan tetapi perbedaan kecepatan hidrolisa atau polimerisasi dari
mu s ing-m as ing metal al koks id a menyebabkan hasil yang
stoikimetrik susah didapat.
ABSTRACT
The characteristics of chemically prepared piezoelectric PZT
and doped PZT with niobium (PNZT) were investigated. PZT 55/
-15, both unmodified and doped with Nb105 were prepared by the
hydrolysis of metal alkoxides and solid state reaction from PbO,
ZrO, and TiO,. The average particle size was 0.45 J..lm.X-ray
diffr~ction results indicated that transformation of the amorphous
precipitate be came well crystallized PZT after heating at 500 0('
for 6 hours. DTA results suggested the formation of an intermediate
PbTiOJphase at 490 0c. Using X-ray diffractton can be investigated
occurring of both tetragonal and rombohedral ferroelectric PZT
phases. That case depends on the initial mixing of chemical
composition. The PZT powders which preparedfrom alkoxides were
agglomerated easly at low temperature calcining. Poor sintered
bodies will he resulted it was calcinated above 600°C. Powders
calcined at 500 DC for 6 hours and sintered at 1200 °C produced
high body densities approaching 95% of theoretical density.
The experimental results suggest that intimate mixing of
constit uents during the hdrolyt ic decomposition produces a
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homogeneous powder. However, differences in the rate hydrolysis
or polymerization of the respective metal alkoxides fend to (X)1Ise
the stoichiometric results difficult to be found.
PENDAHULUAN
Keramik Timbal zirkonat titanat [Pb(Zr,Ti)OJ atau PZT]
penggunaanya sangat luas sebagai bahan-bahan ferroelektrik,
seperti piezoelektrik, elektro-optik, elektro akoustik dan efek
non linearoptik, sebab PZf mempunyai koefisienpiezoelectric
coupling yang tinggi 1.2) Sifat-sifat ferroelektrik telah diketahui
terjadi hanya pada beberapa kristal yang tidak mempunyai
struktur centrosymmetric.
Pengaruh penambahan elemen lain secara subtitusi (dope)
pada pembuatan keramik PZT telah banyak dipelajari, dimana
jenis substitutornya (dopand) terbagai menjadi dua tipe". Tipe
dopant yang pertama adalah sebagai aseptor yang mempunyai
karakter menaikkan coercive fiels, electrical, dan faktor qualitas
mekanik. Tipe yang kedua adalah sebagai donor yakni atom-
atom lantanida dan tanah jarang, yang mempunyai tendensi
menaikkan konstanta dielektrik dan menurunkan coercive
field. Efek dopant dinyatakan atas dasar kompensasi
kekosongan dalam lattice perovskite. Fungsi dari penambahan
elemen dopant dalam senyawa PZT sangat diperlukan didalam
aplikasinya pada pembuatan memori ferroelektrik, karena
dapat memberikan coercive fieldnya yang rendah, dan
kecepatan aging dielektriknya lebih lambat dibanding dengan
PZT tanpa dope. Diantara donor dopant, lantanida (yakni La
dan Nb) mempunyai efek yang spesifik, yang dihasilkan pada
sifat-sifat material PZT. Atom La mempromosikan
pertumbuhan butir yang seragam, kekompakan yang homogen
dan fasa tunggal dan mikrostruktur yang bebas dari pori-pori
dalam keramik PZT4) Penambahan atom Nb dalam keramik
PZT akan menaikkan konstanta dielektrik, menghalangi
pertumbuhan butir dengan merintangi mobilitas batas butir
dan menaikkan poses sinter.
Pembuatan dan sifat-sifat dari keramik yang dibuat dari
campuran serbuk oksida sebagai bahan dasar telah banyak
dipelajari", Metode pencampuran serbuk oksida menghasilkan
bahan-bahan dengan kemurnian rendah, mempunyai koposisi
dan struktur tidak homogen dalam keramik, sehingga
mempengaruhi sifat-sifat ferroelektrik dari material yang
dihasilkan. Di sisi lain parameter yang perlu diperhatikan
dalam pembutan keramik ini adaIah ukuran partikel dari serbuk
materialnya. Karena ukuran partikel yang kecil umumnya
menunjukkan reaktifitas kimia clan termal yang tinggi. Oleh
karena itu untuk membuat material yang mempunyai berat
jenis yang tinggi harus dibuat dari bahan dasar yang
mempunyai ukuran kristal keciI. Jadi teknik pembuatan yang
clapat menghasilkan material dengan kemumian yang tinggi
dan serbuk yang halus adalah sangat diperlukan. Kemumian
yang tinggi dari serbuk submicron kerarnik merupakan bagian
yang menarik pada pembuatan material ferrolektrik,
piezoelektrik dan elekro-optik yang kompak. Bermacam-
macam metode pembuatan serbuk keramik yang halus telah
diamati 1.2.5), tetapi untuk menclapatkan hasil yang mempunyai
sifat stokiometrik yang konsisten, kemurnian yang tinggi clan
serbuk sub-micron masih perIu diteliti.
Pembuatan sebuk PZT dengan proses kimia dapat
menghasilkan material yang lebih halus, sehingga prosesnya
akan lebih mudah dibanding pencampuran serbuk oksida,
sebab pada skala serbuk sub-micron, ukuran partikel yang lebih
kecil mempunyai kecenderungan yang lebih besar untuk
membentuk agregat selama kalsinasi. Partikel agregat ini
mernpermudah terbentuknya material yang kompak dan
seragam, ukuran pori-pori yang kecil, dan dengan perlakuan
sinter pada suhu yang relatif rendah akan didapat berat jenis
relatif 100%.
Dalam penelitian ini Nb dipilih sebagai dopant untuk
diamati perubahan ukuran kristal clan pengaruh dalam berat
jenis yang dihasilkan. Komposisi keramik Pb(Zr055' Ti04) 03
dipilih sebagai dasarnya. Ion Nb5+ didopekan pacla posisi
(Zr,TI)4+67) yang akan memberikan rumus kimia untuk dope
Nb pada PZT 55/45 sebagai Pb1_xJ2Nbx(Zr 055' TioA5) 1_,0,
(PNZT). Dalam naskah ini juga dilaporkan, sifat-sifat clan
karakteristik dari ferroelektrik timbal zirkonat titanat dan
timbal niobat zirkonat titanat yang telah dibuat dari metal
alkoksicla dengan cara pengendapan. Metocla yang dipilih
untuk diteliti adalah dekomposisi hidrolisa dimana metoda
ini telah dilaporkan lebih unggul dari pada metodadekomposisi
terrnal"" yang merupakan metode tradisional. keunggulan
metada dekomposisi hidrolisa adalah :
I) Serbuk ferroelektrik dengan komposisi stoikiometri yang
tepat siap diperoleh.
2). Serbuk yang halus dengan campuran yang seragam mudah
terenclapkan.
3) Kontaminasi dapat dihindari sehingga menghasilkan
serbuk dengan kemurnian yang tinggi.
Dalam tulisan ini dilaporkan perbandingan sifat-sifat
endapan PZT dan PNZT yang dibuat dengan larutan
alkoksicla dan dengan metoda konvensional dari campuran
oksida untuk dapat dipilih metoda yang unggul dalam
pembuatan bahan ferroelektrik.
PERCOBAAN
Pembuatan contoh :
Timbal Zirkonat titanat dibuat dengan dua macam metoda
yang berbeda, yaitu:
1) Pengendapan dari campuran metal alkoksida. 2) Kalsinasi
konvensional dari campuran oksida.
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1) Pengendapan dari campuran metal alkoksida.
Bahan dalam bentuk alkoksida mudah terhidrolisa
sehingga pelarut yang dipakai harus bebas air. PZT 55\45
dibuat dengan melarutkan metal alkoksida dalam etanol,
direflux dan diaduk pada suhu 76°C selama I jam Alkoksida
yang digunakan adalah timbal iso propoksida Pbi iso-
OC3H7)4' Zirkonium tetranormal butoksidaZr(OC4H9)" clan
tetra isopropil orto titanat Ti [(CH3):CHol.. Reaksi
pengendapan dilakukan dalam tabung reaksi gelas dengan
menggunakan mantel pemanas. Tube Kalsium dimasukkan
kedalam reflux kondensor untuk menjaga clari kotoran yang
masuk pacla tabung reaksi. Konsentrasi dari PZT ditentukan
sebesar 0.08 M. Kemudian dilakukan penambahan air yang
telah dicampur dengan etanol/air (I 0% wt. air) berlebih 10
kali clari stoikiometri yang diperlukan. Penambahan etanoll
air perlahan-lahan ke dalam campuran alkoksida, setelah itu
pengadukan dilanjutkan selama 1 jam,kemudian suhu
diturunkan sampai pada suhu kamar dan endapan didiamkan
selama 24 jam. Endapan yang terjadi disaring dan dicuci
dengan etanol, kemudian dikeringkan pada suhu 80°C
selama 12jam. Pencucian endapan dengan air dihindari sebab
tegangan muka air yang relatif tinggi dapat mengakibatkan
agiomerisasi dari endapan. PNZT dibuat dengan mendope 2
mol% Nb pasa PZT 55/45 dengan cara menambahkan Nb.O,
pada campuran alkoksida. Endapan yang diperoleh kemudian
dikeringkan.
2). Kalsinasi konvensional dari campuran oksida.
Campuran timbal oksida, zirkonium dan titanium oksida
dengan perbandingan molar 1:055: 045 untuk Pb:Zr:Ti
dilakukan dengan "wet ball milled" dalam etanol selama
6 jam, disaring, dikeringkan pada suhu 80°C selama 12 jam
dan kemudian dihaluskan kembali. Carnpuran oksida itu
kemudian dikalsinasi dalam udara pada 600oe, 8000e dan
9000e masing-masing selama 2 jam.
Contoh serbuk PZT dan PNZT kering yang telah dibuat
dan metode pembuatannya dijelaskan dalam tabel 1
berikut:
Tabel 1. Kondisi pembuatan PZT clan PNZT
Simbul Suhu
Metoda pembuatancontoh pembuatan
A 76°C Pengendapan dari campuran metal
alkoksida
B 76°C Pengendapan dari campuran metal
alkoksida yang didope dengan 2 mol%
Nb'-
C Suhu kamar campuran dari PbO, Zrt), clan TiO
dengan wet ball milled selama 6 jam
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Karakterisasi bahan:
Differential thermal annalysis (DTA)
Serbuk contoh dianalisa dengan DTA (Rigaku Thermaflex
M 80 76) Kecepatan pemanasan l O'Czmenit dalam
lingkungan udara dan DTA range ± 50 v.
Difraksi sinar X (XRD)
Contoh dianalisa dengan difrasi sinar X dengan metoda
bubuk dengan kondisi operasi sebagai berikut : Merk Rigaku
dengan menggunakan Cuka radiasi, Filter Ni atau mono,
Tegangan 30 kV, Arus 15 mA, konstanta waktu 1 detik,
Kecepatan scanning 2°/menit, Keeepatan kertas 2 emlmenit,
soller slit 1, divergency slit 1, scatterslit 1 dan receiving slit
0.3 mm.
Spektrum infra merah (JR)
Contoh dianalisa FTIR merk Biorad dengan
menggunakan metode sel KBr dengan jarak bilangan
gelombang 4000-400 cm' .
Ukuran partikel
Distribusi ukuran partikel ditentukan dengan
menggunakan Shimadzu Centrifugal Partiee1 Analyzer SA-
CP 2. Media suspensi yang digunakan adalah etanol dan
kecepatan rotasinya 1000 rpm.
Proses sinter.
Telah diketahui bahwa timbal oksida dalam larutan padat
timbal zirkonat titanat mempunyai sifat mudah menguap.
Kehilangan timbal oksida pada proses sinter suhu tinggi,
dapat dikontrol dengan meneampur bahan tersebut dalam
lingkungan yang mengandung uap timbal oksida."? Untuk
alasan tersebut, eontoh yang akan digunakan ditempatkan
pada cawan platina, dan dilindungi oleh serbuk ZrOz dan
PbZrO, (gambar 1).
zirkonium oksida
campuran dari timbal
zirkonat dan timbal
oksidaPt foi Contoh
Gambar l.Penampungan lintang dari cawan platina yang
digunakan pada proses sinter.
Contoh dicetak menjadi bentuk pelet dengan ukuran
diameter 5 mm. tanpa menggunakan bahan pengikat. Cawan
disusun sedemikian rupa (gambar 1) selanjutnya diletakkan
dalam furnace dan dipanaskan dalam udara dengan
kecepatan pemanasan 8°C/menit sampai suhu sintertercapai.
Beratjenis diukur dengan menggunakan metoda piknometric
standar.
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BASIL DAN PEMBABASAN
1). DTA dan difraksi sinar X
Hasil DTA dari eontoh endapan alkoksida untuk
pembuatan PZT dan PNZT, memperlihatkan adanya puncak
endotermik pada 1000e yang menunjukkan terjadinya
dehidrasi dan puncak-puncak eksotermik pada sekitar 340oe,
4900e dan 610°C (gambar 2). Munculnya puneak eksotermik
pada 3400e disebabkan adanya pembakaran residu senyawa
organik, hal ini didukung dengan data dari defraksi sinar X
(gambar 3 dan 4) yang menunjukkan struktur amorp setelah
pemanasan pada 3800e selama 2 jam. Puncak eksotermik
pada 4900e menunjukkan terjadinya kristalisasi PbTi03,
keadaan ini didukung dari hasil penelitian sebelumnya yaitu
pada pembuatan PbTi03 dimana struktur PbTiO, didapat
setelah pemanasan pada 500°C selama 2 jam 10). Kristalisasi
PZT ditunjukkan dengan adanya puncak eksotermik pada
610°C. Kondisi ini didukung dengan data dari defraksi sinar
X (gambar 3) yang memperlihatkan struktur
PZT setelah pemanasan pada 6000e selama 2 jam.
Chandratreya dan kawan-kawan 1.2, telah melaporkan
bahwa dalam pembentukan larutan padat PZT, PbTi03
terbentuk sebagai hasil antara pada pemanasan 450oe. Dalam
pembentukan PZT ini dapat tetjadi perpindahan difusi untuk
Pb", ZrZT dan Ti4+ pada antar permukaan PbTiO/Zr02 dan
PbOIPbTi03. Pada pembentukan PZT 55/45 dari eampuran
alkoksida, terjadi perpindahan seeara berangsur angsur dari
bentuk amorp menjadi kristal PZT 55/45 yang bagus, yang
dapat diamati secara jelas dengan difraksi sinar X. Kristal
PZT 55/45 yangeukup, sempurnadidapat setelah pemanasan
pada suhu 5000e selama 6jam (gambar 3) Hasil antara
timbal titanat terbentuk pada 4900e dalam bentuk amorp,
sebab dari hasil analisa difraksi sinar X pada pemanasan
500°C tidak menunjukkan adanya kristal PbTi03. Hasil DTA
dari Nb 5+ yang didopekan pada PZT (gambar 2) tidak
menunjukkan perbedaan yang berarti dari PZT tanpa didope.
Pemanasan selanjutnya serbuk PZT yang terbuat dari
eampuran alkoksida pada 800°C menghasilkan fasa PbO yang
terpisah, atau lebih menyerupai PbO berlebih yang terkristal.
Kejadian ini Juga terdapat pada fase tetragonal dan
rombohedral pada pemanasan 800°C (gambar3). Fase PbO
111ijuga terjadi pada PNZT yang teramati pada difraksi sinar
X setelah pemanasan pada suhu diatas 600°C (gambar 4)
Adanya PbO mungkin disebabkan penambahan timbal
alkoksida berlebih yang kurang hati-hati selama proses awal
hidrolisa.
Hasil dari DTA untuk eontoh yang dibuat dari eampuran
metal oksida memperlihatkan adanya puncak-puncak
eksotermis yang lemah pada 508°e dan 736°e yang
menunjukkan adanya pembentukan PbTiO, dan PZT (gambar 2).
Setelah kalsinasi eampuran oksida pada 600°C selama 2jam,
pola difraksi sinar X, menunjukkan adanya kristal yang bagus
dari hasil samping PbTi03, PbO dan Zr02 yang belum
bereaksi pada pembentukkan PZT (gambar 5). PZT 55/45
didapat setelah pemanasan pada 8000e selama 2jam. Setelah
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pemanasan pada 900°C selama 2 jam, puncak-puncak difraksi
PZT sangat tajam dan tidak mengandung oksida-oksida
reaktan yang tidak bereaksi (gambar 5). Pada pembuatan
contoh PZT 55/45 secara tradisional menunjukkan adanya
dua fasa yaitu fasa tetragonal dan rombohedral setelah
kalsinasi pada SOOoCselama 2 jam, yang menunjukkan oleh
adanya puncak-puncakpada20 (44), (49) dan(54) (gambar5).
Gambar 6 menunjukkan perhitungan harga d untuk bidang
robohedral (101) dimana dasar perhitungannya meng-
gunakan harga-harga unit sel yang telah dilaporkan oleh Jaffe
dan kawan-kawan 13) Dibandingkan dengan harga dlol (tabeI2)
hasil pengamatan dan gambar 6, terlihat bahwa, PZT yang
telah dibuat dari campuran alkoksida setelah dipanaskan pada
500°C mempunyai harga d yang dekat dengan komposisi
Pb(ZrowTio45)O). Pemanasan selanjutnya akan menurunkan
harga d. Hal ini disebabkan karena komposisi tersebut ada
dalam daerah fluktuasi, yang kaya akan Zr (PZT
rombohedral) dan daerah yang kurang akan Zr (PZT
tetragonal). Telah dilaporkan bahwa zirkonium alkoksida
yang tidak terhidrolisa, tidak tergantung pada perbandingan
air/alkoksida II) Sisa zirkonium yang tak terhidrolisa, akan
tertinggal dalam larutan sebagai polimer. Jika hal ini terjadi,
derajat hidrolisa titanium alkoksida harus sesuai dengan
zirkonium, kalau tidak, stoikmetri yang tepat tidak akan
diperoleh.
Penambahan atom Nb tidak memberikan efek yang berarti
terhadap harga dlol' Harga dlol sedikit lebih rendah untuk
PNZT setelah dipanaskan pada SOOOC, ini mungkin
disebabkan karena efek penambahan Nb yang disebabkan
adanya kekosongan Pb berlebih, dope Nb 5+untuk (Zr,Ti)4+,
atau gabungan dari keduanya diatas.
Contoh yang dipanaskan pada temperatur antara 600oC-
9000e memberikan ukuran kristal yang serupa yaitu sekitar
300A. Ini disebabkan contoh-contoh yang dipanaskan pada
temperatur tersebut diatas, kecepatan pertumbuhan kristalnya
lambat.
Tabel 2. Harga-harga dari dlol dan ukuran kristal
Nama contoh Suhu pemanasan Barga d101 Ukuran kristal (A)
500oe, 6 jam 2.893
A 600oe,2 jam 2.893 300
800oe,2 jam 2.889 300
500oe,6 jam 2.892
B 600oe, 2 jam 2.892 270
800oe,2 jam 2.883 285
800oe, 2 jam 2.885 285
e 900oe,2 jam 2.877 285
Dalam percobaan yang terpisah, PZT 60/40 telah dibuat
dari campuran alkoksida dan dipanaskan pada SOOOCselama
2 jam. Fasa tetragonal tidak teramati, tetapi ada fasa
ortorombik PbO yang teramati. Ini sangat menarik untuk
4
dicatat karena fasa PbO yang berlainan yaitu tertragonal
untuk PZT 55/45, akan tetapi ortorambik untuk PZT 60/40.
Boleh jadi fasa rombohedral PZT distabilkan oleh fasa PbO
ortorombik, mengingat adanya fasa tertragonal PZT lebih
mudah terjadi dengan adanya fasa litharge. Litharge adalah
bentuk yang lebih stabil pada tempertur dan tekanan normal,
tetapi adanya pengotor akan mudah menstabilkan PbO
bentuk ortorombik pada temperatur kamar.
2). Spektrum pengukuran infra merah (fR).
Hasil IR yang terlihat pada gambar 7 dan 8, menunjukkan
bahwa semua serbuk PZT dan PNZT yang dibuat dengan
metoda pencampuran alkoksida dan pencampuran oksida
masih mangandung air walaupun telah dilakukan kalsinasi
sampai pada suhu 600°C. (pncak-puncak Hp terdeteksi pada
3400 dan 1600 em"), Adanya puncak-puncak pada 1500-
1300 cm-l mungkin disebabkan oleh adanya OH dan sisa-
sisa organik seperti CH3 grup pada 1375 cm-JI2) Akan tetapi
spektra IR untuk PZT yang dibuat dari pencampuran oksida,
tidak menunjukkan beberapa puncak absorpsi yang berarti
pada 1500-1300 cm-l (gambar 8). Puncak-puncak pada
1500-1300cm-1 dari endapan kering, tidak begitu tampak
setelah endapan dikalsinasi pada 6000e (gambar 7) Oleh
karena itu, diperkirakan puncak eksotermik pada data DTA
sekitar 340°C terjadi karena pembakaran senyawa organik.
Dari hasil spektra IR yang diperoleh dari PZT yang dibuat
melalui pencampuran oksida (gambar 8) dan dibandingkan
dengan hasil spektra dari PbTiO, yang telah dibuat
sebelumnya'?', serta didukung hasil data difraksi sinar X
(gambar 5), maka dapat ditarik kesimpulan bahwa, dalam
pembuatan PZT memlaui pencampuran serbuk oksida dapat
memberikan hasil antara yang berupa fasa PbTin,.
3). Distribust ukuran partike/ dan sinter
Distribusi ukuran partikel seperti yang diperlihatkan
dalam (gambar9,lO dan 11) menunjukkan bahwa, distribusi
ukuran partikel PZT yang dibuat dari pencampuran akoksida
lebih kecil dan homogen dibanding dengan PZT yang dibuat
dari pencampuran oksida. Dengan menaikkan pemanasan
sampai 7500e selama 20 menit, terjadi kaikkan ukuran
partikel rata-rata yang cukup berarti dari 0.5 sampai O.S
mikron (tabeI3). Ini disebabkan karena terjadinya aglomerasi
untuk contoh yang dibuat dengan cara pencampuran
alkoksida. Keadaan ini terjadi antara lain karena serbuk PZT
yang terbuat dari pencampuran alkoksida mempunyai energi
permukaan yang tinggi, sehingga menyebabkan terjadinya
aglomerasi walaupun hanya dapat terjadi kenaikan
temperatur yang rendah pada proses sinter temperatur rendah.
Contoh serbuk yang terbuat dari pencampuran alkoksida
setelah dikalsinasi pada soooe, yang mempunyai ukuran
partikel rata-rata 0.7-1.0 mikron, adalahjauh lebih kecil dan
pada ukuran partikel rata-rata dari contoh yang terbuat dari
pencampuran oksida (5.0 mikron).
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Tabel 3. Ukuran rata-rata partikel contoh
Nama Contoh Temperatur
Ukuran rata-rata
partikel (um)
SODC,12 jam. 0.4
600DC, 2 jam. 0.5
A 600DC. 2 jam; 750De,
20 min O.S
SOODC,2 jam. LO
SODe, 12 jam. 0.4
B 600DC, 2 jam 0.5
SOODC,2 jam 0.7
z-o, 1.0
TiO; 2.0
e PbO 4.0
600De, 2 jam 0.5
800De, 2 jam 5.0
Serbuk contoh yang telah dikalsinasi pada 500DC selama
6 jam dan 800°C selama 2 jam, dicetak untuk bentuk plet
dengan diameter 5mm, dan disenter pada 12000C selama 1
jam. Tabel 4 menunjukkan berat jenis dari contoh sebelum
disinter (green density) dan sesudah pada 1200DC selama 1
jam. Dari tabel tersebut menunjukkan bahwa contoh yang
dikalsinasi pada 800DC selama 2 jam dan disenter 12000C
selama I jam mempunyai berat jenis yang jauh lebih kecil
dari berat jenis secara teoritis (sekitar 8.0 g/cm"). Hal ini
disebabkan karena terjadinya aglomerat yang besar pada
kalsinasi 800DC selama 2 jam, sehingga menghalangi proses
sinter. Dengan adanya aglomerat mengakibatkan adanya pori-
pori yang terjebak (trapping pores), sehingga mengurangi
difusi sinter batas butir.
Tabel4. Beratjenis dari contoh
Nama Contoh Sebelum proses sinter
Setelah proses
sinter, 1200De
A
500oe. 6 jam 3.9 7.6
800DC, 2 jam 3.5 5.4
B
500°C. 6 jam 3.9 7.4
see-c. 2 jam 3.5 5.S
e
SOODe,2 jam 3.7 5.6
Oleh karena itu, karena serbuk yang dibuat dari
campuran alkoksida mempunyai energi permukaan yang
besar, maka serbuk endapan yang terjadi harus dikalsinasi
pada temperatur yang rendah untuk menghindari aglomerasi
yang merugikan.
JKTI, Vol. 8, No. 1-2, Desember 1998
KESIM:PULAN
I). Endapan PZT yang telah dikeringkan mempunyai bentuk
amorp. Endapan serbuk PZT bentuk amorp tersebut mulai
tertranformasikan ke bentuk kristal pada suhu 480°C.
2). Data dari DTA menunjukkan puncak-puncak eksotermik
pada 340°C, 490°C dan sekitar 610°C. Puncak eksotermik
pada 340°C adalah pembakaran sisa-sisa organik, puncak
eksotermik pada 490°C menunjukkan terjadinya
kristalisasi PbTi03 dan puncak eksotermik pada 610°C
menunjukkan terjadinya kristalisasi PZT.
3). Adanya fasa-fasa ferroelektrik tetragonal dan
rombohedral untuk kedua serbuk contoh yang dibuat dari
campuran alkoksida dan campuran oksida, disebabkan
oleh karena fluktuasi dalam komposisi. Lebih lanjut,
perbedaan kecepatan hidrolisa at au polimerisasi dari
alkoksida-alkoksida akan menghasilkan fluktuasi
komposisi serbuk endapan PZT.
4). Serbuk endapan yang dibuat dari campuran alkoksida
adalah mempunyai ukuran partikel yang kecil dan
seragam dengan energi permukaan yang tinggi.
5). Efek penambahan Nb tidak begitu berpengaruh terhadap
ukuran kristal, ukuran partikel dan be rat jenis.
6). Serbuk endapan yang dibuat dari campuran alkoksida
yang telah dikalsinasi pada 500°C selama 6 jam, dan
selanjutnya disinter dalam udara pada 12000C selama I
jam memberikan berat jenis yang tinggi , diperkirakan
95% dari berat jenis teoritis.
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Gambar 2. Kurva DTA dengan pemanasan dari contoh-contoh A)
Pengendapan dari campuran metal alkoksida dan B).
Pengendapan dari campuran metal alkoksida yang
didope dengan 2% mol Nb5+ dan C). Pencampuran
dari PbO, z-o dan Ti02.
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Gambar 3. Pola defraksi sinar x untuk PZT yang dibuat dari
pencampuran metal alkoksida. (a:80"C, 12 jam.
b:380·C, 2 jam, c:480·C, 2 jam. d:500·C. 6 jam,
e:600·C, 2 jam. f:800·C. 2 jam. g:900"C, 2 jam dan
h:800·C, 2 jam/1200·C, I jam.)
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Gambar 4. Pola defraksi sinar x untuk PZT yang telah didope
dengan Nb, dibuat dari pencampuran metal alkoksida .
(a:80·C. 12 jam.b:500·C, 2 jam. c:600"C. 2 jam. dan
d:800·C. 2 jam)
d
c
b
40
20
20 25 50
Gambar 5. Pola defraksi sinar x untuk PZT yang dibuat dari
pencampuran metal oksida. (a:80 C. 12 jam, b:600"C.
2 jam. c:800·C, 2 jam. d:900"C, 2 jam dan e:800"C. 2
jam/1200·C. I jam.)
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Gambar 6. Hasil perhitungan harga d untuk PZT. 10.0 8.0 6.0 4.0 2.0
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Gambar 9. Distribusi ukuran partikel untuk eontoh yang dibuat
dari eampuran PbO, zr02 dan TiO,.
Bilangan Gelombang (em-I)
50
45 ~ PZT
40 II PZT 8000e
"'" 35 Ijj PZT doped 8000e
;1(
0 30',-,
!I)
en 25ell.•...
t:: 20!I)
VI•...
d:! 15
10
5
0
Gantbar 7. Spektra dari hasil-hasil IR untuk contoh-contoh
A)Pengendapan dari eampuran metal dan B)
Pengendapan dari eampuran metal alkoksida yang
didope dengan 2% mol Nbs+
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Gambar 10. Distribusi ukuran partikel untuk eontoh endapan dari
eampuran metal aIkoksida dan endapan dari campuran
metal alkoksida yang didope dengan 2% mol Nb"
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Gambar 8. Spektra dari hasil-hasil IR untuk contoh yang dibuat
dari eampuran PbO, ArO, dan TiO,
Gambar 11. Distribusi partikel untuk PbO. ZrO dan TiO, yang
digunakan untuk pembuatan PZT dengan
peneampuran serbuk.
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